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標準物質認証書の効力の延長 
 

認証標準物質(CRM)の認証書には有効期限があります。これは開封済
み標本の性質が把握されていない、もしくは責任には一般的限界があるた
めです。 

本アプリケーションノートは、認証書に記載の使用期限が過ぎた認証標準
物質(CRM)を使用し続ける際に使用者が収集すべき情報について説明
するものです。 

 

はじめに 

ISO 17034 は標準物質(RM)生産者に対し、
認証書に有効期間を明記するよう求めています。

しかし、認証書記載の有効期間に達したからと

いって必ずしも物質が劣化しているとは限りませ

ん。本アプリケーションノートは、認証書に記載さ

れている使用期限の背景および概念、さらに認

証標準物質(CRM)の使用を続行するための条
件について説明するものです。 

認証書記載の有効期間と物質の保管寿命 

認証書記載の有効期間と物質の保管寿命は
同一ではないと理解することが重要です。認証

書記載の有効期間は、当該単位の認証標準

物質(CRM)の認証値に適用されるものです。有

効期間の満了は、該当物質の認証値が標準

物質(RM)生産者によって保証されなくなったこと

を意味するもので、必ずしも、物質が劣化し、認
証値が有効でなくなったという証拠があることを示

すわけではありません。 

認証書の有効期間を制限する理由 

未開封標本の性質が把握されていないこと 

標準物質(RM)、特にマトリックス標準物質は多

くの場合バッチごとに生産され、数年間もつように
意図されています。この期間、認証値の安定性

が保たれるように、適した加工技術が採用されま

す。標準物質の各バッチは固有であることが多く、

代替品の場合であっても原料がわずかに異なっ

ていたり、加工方法がいくらか異なっている場合

があります。このため、食品や医薬品の生産時と
は異なり、標準物質(RM)生産者には有効期間

の査定の基準となる過去のバッチの安定性に関

するデータがありません。認証標準物質(CRM)

生産時に実行される安定性試験によりいくらかの

示唆が得られますが、期間が限られているために

（1～2 年）、安定性を期限なく保証することはで

きません。そのため、標準物質(RM)生産者は変

化することが予想される全認証値に対して安定

性監視計画を施行することが必要となります。す

なわち、標準物質(RM)生産者には流通中も認

証値の安定性を確認することが求められているわ
けですが、物質の将来的な性質を完全に把握

することはできないため、標準物質(RM)生産者

には認証書の効力を終始一貫して保証すること

ができません。 

開封済み標本の性質が把握されていないこと 

標準物質(RM)生産者は物質の安定性を徹底
するために特別な予防措置を講じます。安定性

確保の手順には、アルゴンガスを充填して酸化を

防止することや、完全密閉容器（アンプル）を使

用することが含まれます。標本を開封すると、この

特殊保護が損なわれるため、標準物質(RM)生

産者はたいていの場合、開封済み標本に関する
安定性データを保有していません。安定性検査

に必要となる資源が倍増してしまうためです。また、

標準物質(RM)生産者には顧客が実際に保管

する際の状況を制御することもできません。このた

め、原則として標準物質(RM)生産者には開封

済み標本の認証値の安定性を保証することがで
きないこととなります。しかし、同様の物質に関す

る一般的知識や認証された性質に関する知識

に基づき、標準物質(RM)生産者は一定期間に

おける認証値の安定性に対し、ある程度の自信

を持つことは可能です。 

有効性の一般的制限 

共同研究センター(JRC)の手順には、認証値に

変化があったことが判明した場合には、有効な認

証書を所持する顧客に対し、認証値の安定性

が確認できた最終の安定性試験の時期を通知

すべきであることが明記されています。保管寿命

を制限することで、物質を出荷した後、全顧客に
通知する必要性がなくなります。 
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証明書の有効期間の延長 

標準物質(RM)生産者は顧客による保管条件を制
御することができず、通常開封済み標本の安定性に

関するデータがないために、保管寿命を延長した認証
書を発行することや、既に出荷済みの物質の認証書
の有効期間を延長することはできません。しかし、物
質がまだ安定しているという証拠がある場合には、使
用者は在庫の認証標準物質(CRM)の使用を継続

する決定を下しても構いません。そのためには、使用
者は次の二つの手順に従ってください。 

手順 1：予想される安定度に関する情報 

この時点では、認証書記載の認証値がまだ安定して
いるか点検すべきです。これは予備段階に過ぎず、手
順 2 の代替とはなりませんが、以下を確認することが
妥当です： 

a) 明記された保管条件通りに保管されていたか？ 

認証標準物質(CRM)では遵守すべき保管条件が認
証書に明記されています。これらの保管条件から逸脱
している場合、特に温度が高めであった場合には、認
証書は通常失効します。 

また、低温での保管であっても、凍結融解サイクルや
結露、凍結による濃縮等によって劣化に至る場合が
あることにご注意ください。 

b) 安定性に限りがあることが認証書に記載されている

か？ 

物質によっては開封済みもしくは再構成された物質の
安定性検査が行われ、その物質専用の情報が認証
書に明記されている場合があります。この場合、通常
認証書に明記されている期間を過ぎてその物質を使

用することはできません。 

c) 物質は今でも販売されているか？ 

生産者が物質を今でも販売している場合には、同一
の未開封標本は今でも安定していることを示します。
しかし、上述の通り、繰り返し使用された標本が今で

も安定していることを示すわけではありません。 

d) 物質はまだ安定した状態であるべきか？ 

技術的に査定を行えば物質がまだ安定しているはず
かどうかがわかりますが、この査定は、認証値の安定

性だけでなく、マトリックスの安定性によっても左右され
ます。もっとも単純な例を挙げれば、銅に含まれる微
量金属成分の質量分率が変化するとは考えられませ
ん。測定の度に新たな断面を検査すれば、物質は安
定しているはずです。それとは逆に、ビタミンなどの化学

変化を起こしやすい物質においては、変化が起こりや
すいといえます。 

この査定では、マトリックスも考慮に入れるべきです。
例えば、硝酸の較正基準に含まれる微量金属イオン
は変化しないでしょうが、蒸発によって濃度が変化する

ことがあり、結果として認証値の不安定さに至る場合
があります。 
 

手順 2：認証値の安定性を実証するデータの収
集 

実際のところ、これが最も決定的な手順となります。
上述の a)と b)により物質の安定が保たれるための条

件を知ることができますし、c)と d)により物質の安定が
保たれているであろうという示唆を得ることができますが、
物質の安定が証明できるのは以下の点、すなわち、
以下のデータのみです。 

品質管理図 

物質が品質管理図の下で使用され、データ内に動向
が見られない場合には、物質は未だに安定しています。
方法のずれに見合って認証値が変化する可能性はあ
りますが、この可能性は非常に低いといえます。 

他の認証標準物質(CRM)から得られたデータとの比
較 

当該の物質から得られた結果が認証値と矛盾せず、
同時に別の認証標準物質(CRM)が条件を満たして
いると判断された場合には、物質は未だに安定してい

るといえます。二つ目の認証標準物質(CRM)により
方法の正確さが実証されるため、測定結果と認証値
の一致は安定性を確認するものだという推論です。 

これは当該の認証標準物質(CRM)が較正に使用さ
れる場合にも真といえます。すなわち、別の認証標準

物質(CRM)の結果が一致する場合には、較正基準
は現在でも明らかに有効です。 

認証標準物質(CRM)が検定試験の標本と同時に
測定され、満足の行く結果が得られた場合にも、同
様の推論が適用されます。検定試験で満足の行く結

果が得られたことで方法の正確さが実証され、測定
結果が認証値と合致することで認証標準物質
(CRM)の安定性が実証されます。 

 

保管寿命の延長の記録 

手順 2 で収集されたデータを使用して認証値の

安定性が確認された場合には、有効期間の延

長を文書にして記録することが必要です。新たな

使用期限を分析証明書に記入し（当然、日付
の記入と署名が必要）、効力の延長の理由（印

刷済みの品質管理図など）を証明書に添付して

ください。これにより認証書の効力がいつ、何に基

づいて延長されたか、また延長の責任が誰にある

かが明確に記録されることとなります。 


